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Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von weitgehend kugel- 
formigen, Kieselsaure enthaltenden Hydrogelen 



Gegenstand der vorliegenden Erfindung 1st ein Verfahren und 
eine Vorrichtung zur Herstellung von v/eitgehend kugelf brmigem 
kieselsaurehaltigen Hydrogel. 

Kieselsaurehaltige Hydrogele besitzen eine Vielzahl von An- 
wendungsmSglichkeiten und dienen z.B. insbesondere als Ausgangs- 
produkte flir die Herstellung von hochprozentigen bestandigen 
Kieselsaurehydrosolen oder werden durch Trocknung je nach ihrer 
Vorbehandlung in engporige oder weitporige Kieselgele liberge- 
fiihrt. So wird bekanntlich engporiges Kieselgel in stuckiger 
oder kugeliger Form zur techniachen Trocknung von Gasen einge- 
setzt. Aufierdem werden grofle Mengen weitporigen Kieselgels fein- 
vermahlen als Lackmattierungsmittel, als Antiblockmittel flir 
Kunststoff-Folien, fiir Bierstabilisierung und fur viele andere 
Zwecke verwendet. Weiterhin ist Kieselsaurehydrogel ein Einsatz- 
stoff fiir die Herstellung von Katalysatoren. 

Aufgrund der Vielzahl dieser AnwendungsmSglichkeiten besteht 
daher ein groBes Interesse, Kieselsaurehydrogel auf einfache 
Weise in einer leicht handhabbaren Form, z.B. als Kugeln, zu 
erzeugen, wobei es wegen der verschiedensten Anwendungsmdglich- 
keiten von Vorteil ist, urenn bei der Herstellung keine Verfahren 
benutzt werden, die eine Verunreinigung des Hydrogels zur Folge 
haben, 

Es ist bekannt (DBP 896 189), daB man kugelf Brmige Kieselsaure- 
hydrogele dadurch heretellen kann, daB man aus einem kiesel- 
saurehaltigen Rohstoff , z.B. Waes rglas, durch Umsetzung mit 
einer Saure, z.B. Schw felsaure, ein gelbildend s Kieseleaure- 
hydrosol herstellt und dieses in Form einzelner Tropfen durch 
in mit Wasser und dem HydroBol nicht mischbares gasf brmiges oder 
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fliissiges Medium, z.B. ein MineralSl, hindurchleitet . Die Hydro- 
soltropfen nehmen dabei eine mehr oder weniger kugelfSrmige Ge- 
stalt an und verbleiben so lange in der Olschicht, bis die Um- 
wandlung void Sol in das feste Hydrogel erfolgt ist. Die nach dem 
aufgezeigten Verfahren hergestellten Hydrogelkugeln enthalten 
in allgemeinen nur ca. 10 Gew.?6 SiOg. Infolge ihrer aufwendigen 
Herat ellung und der Mineralblverunreinigung werden sie fast aus- 
schliefllich zu Perlen fUr die Trockmmg technischer Gase ver- 
arbeitet. Sofern bei diesero Verfahren die Mischung in ein gas- 
fbrmiges Medium verspritzt wird, arbeitet man so, dafl man aus 
Wasserglas, Schwefelsaure und Aluminiumsulfat mittels einer 
Mischdiise zunachst HydrosoltrBpfchen mit einem Gehalt von ca. 
10 Gew.# Kieselsaure und Tonerde erzeugt, die in einem mit Luft 
gefttllten Kessel gespritzt werden. Unter den angewandten Be- 
dingungen erfolgt die Umwandlung des Hydrosols zu Hydrogel inner- 
halb einer Sekunde, so dafl diefteinen Hydrogel trbpfchen in 
einer Wasserschicht am Boden des Kessels aufgefarigen und weiter- 
verarbeitet werden kSnnen. 

Die bei dieser Arbeitsweise erf orderliche auflerst rasche Um- 
wandlung vom Hydrosol in das Hydrogel ist iro Dauerbetrieb nur 
sehr schwer zu verwirklichen, weil sich infolge der fur ein 
solches Verfahren notwendigen Reaktionsbedingungen im Mischraum 
und am Diisenmund nach kurzer Zeit Verkrustungen bilden, die sich 
auch bei sehr kurzen Verweilzeiten und intensiver Durchmischung 
im Mischraum nicht vermeiden lassen. Eine stabile Fahrweise 
wird dadurch sehr erschwert bzw. fa* unmoglich gemacht. AuBer- 
dem ist es auf diese Weise nicht moglich, liber einen langeren 
Zeitraum einwandfrei homogen gemischte Hydrogelkugeln zu r- 
halten, die sich bei entsprechender Nachbehandlung zu kugel- 
fBrmigem, engporigem Kieeelgel weiterverarbeiten lassen. Die 
Herstellung von kugelf brmigen Kieselsaurehydrogelen im gas- 
fSrmigen Medium hat deshalb bisher noch keinen Eingang in die 
Technik gefunden. 

Es ist dah r verstandlich, dafl in der Technik bis heute in 
groflem Ausmafl Verfahren praktiziert werden, die ein nicht ver- 
unreinigtes Kieselsaurehydrogel mit bis zu 15 G w.# Si0 2 lie- 
fern, allerdings in stUckiger Porn. Bei dieser Arbeitsweise 
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lafit man das unbestandige Kleselsaurehydrosol zunachst zum 
Hydrogel erBtarren und zerkleinert anschlieBend das kompakte 
Hydrogel zu Gelbruch. Oftmals miissen dabei die eingesetzten 
Rohstoff e Wasserglas und Schwefelsaure und das gebildete Kies 1- 
saurehydrosol auf 5 bis 10°C gekiihlt werden. Auflerdem sind die 
Vorricbtungoifur die ttberf lihrung des Hydrogels in die Splitt- 
form recht kompliziert und aufwendig. 

Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein Ver- 
fahren zur Herstellung von weitgehend kugelf Srmigen kieselsaure- 
haltigen Hydrogelen aus durch Umsetzung alkalischer kiesel- 
saurehaltiger Rohstoffe mit sauren LSsungen erhaltenen Kiesel- 
saurehydrosolen zu schaffen, bei dem die Kleselsaurehydrosol 
in, einem gasformigem Medium in Tropfenfonn ttbergef lihrt und zu 
einem kugelf Srmigem Hydrogel verfestigt werden, das gegebenen- 
falls nach einer anschlieBend en Alterung und/oder einem Basenaus-?- 
tausch gewaschen wird, wobei die Nachteiie des bekannten Ver- 
fahrens vermieden werden. 

Es wurde gefunden, dafi diese Aufgabe dadurch gelost werden kann, 
dafl man zwecks Bildung des KieselsSLurehydrosols zunachst die 
saure Losung am stromauf warts gelegenen Ende einer kontinuier- 
lich druchstromten Mischzone einflihrt und den kieselsaurehalti- 
gen Rohstoff in stromabwar tiger Richtung verteilt der sauren 
L3 sung zuftlhrt. 

Wesentliches Kennzeichen des erfindungsgemaflen Verfahrens ist 
es, dafi die Komponenteif iir die Bildung des Kieselsaurehydrosols 
nicht unmittelbar vor dem Yerspritzen zwecks tTberfllhrung des 
Sols in die Tropfenform zusammentref fen, sondern dafi sie vorher 
eine Mischzone passieren. Ein weiteres wesentliches Merkmal 
der erf indungsgemafien Arbeitsweise besteht darin, dafi man am 
stromaufwartigen Ende der Mischzone zunachst die saure Losung 
einflihrt und zu dieser sauren Lb sung auf ihrem Wege durch die 
Mischzone di jeweils erforderlich Menge des kieselsaurehalti- 
gen Rohstoff s in Teilmengen an mehreren, in axialer Richtung 
verteilt n Mischstellen graduell zuftthrt oder aber auch die Zu- 
filhrung liber die gesamte MiBchzoneniange ohne brtliche Unter- 
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brechung erstreckt. Dadurch wird die Schwef elsaure mit einem 
Teil des Wasserglases zunachst zu einem sauren Hydrosol umge- 
setzt, ortliche alkalische Reaktion wird vermieden und die 
Neutralisation des gut durchgemischten sauren Hydrosols wird 
zum stromabwartigen Ende der Mischzone bin allmahlich zu Ende 
gefiihrt, wobei es wesentlich ist, daB keine Riickvermischung 
eintritt. 

Die beiden Komponenteiwerden vorzugsweise mit Drall in die Misch 
zone eingefiihrt, indem man die Komponenten tangential in di 
meist zylindrisch ausgebildete Mischzone einstromen laflt. Die 
Einstromrichtungen kSnnen in alien Miscbebenen gleich oder auch 
alternierend sein. Die alternierende Einfiibrung bringt wegen 
der hoheren. Relativgeschwindigkeiten etwae beseere Durch- 
mischungen, hat aber unter UmstSnden hohere ortliche Verweil- 
zeiten zur Polge, verbunden mit der Gefahr von Rlickmischungen 
und Verstopfungen bzw. Krustenbildung. Urn diese Gefahren zu 
vermeiden twerden die Komponenten vorzugsweise mit Gleichdrall 
in die Mischzone eingeflihrt. 

Als kieselsaurehaltige Rohstoffe dienen insbesondere Natrium- 
oder KaliumwasserglaelGsungen mit Konzentrationen yon z.B. 10 
bis 20 Gew.# Si0 2 , die auch Peinanteile z.B. des erzeugten Gels 
gelost oder suspend iert enthalten kdnnen. Als saure Losungen 
kommen verdiinnte Mineralsauren, insbesondere verdiinnte Schwefel- 
saure in Konzentrationen von 20 bis zu 35 Gew.# in Betracht. Es 
ist ein weiterer Vorteil des erf indungsgemSBen Verfahrens, daB 
es hiernach moglich ist, die Reaktionskomponenten in Konzen- 
trationen nahe der oberen Grenze der genannten Bereicbe einzu- 
setzen, so daB man auf diese Weise homogene Hydrogele mit einem 
Gehalt von bis zu 18 Gew.# SiOg erzeugen kann, v/enn man in der 
Mischzone Temperaturen von 45°C nicht iiberschreitet. Bei Kiihlung 
des eingesetzten Wasserglases und der S c hwefelsSure auf z.B. ca. 
10°C ist es eogar mBglich, glasklare Hydrogelkugeln mit einem 
SiOg-Gehalt von liber 18 bis etwa 23 Gew.% berzustellen. Je nach 
dem SiOg-Gehalt des herzustellenden Hydrogele kSnnen daber 
Temperaturen von 5 bis 45° ingehalten werden. Bei niedrig n 
Konzentrationen der beiden AusgangBkomponenten wShlt man zweck- 
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maflig hohere Temperaturen innerhalt) des angegebenen Bereichs. 

Die beiden Komponenten werden in solchem Verhaitnis zu inander 
in die Mischzone eingefiihrt, dafl das in der Mischzone gebildete 
Kieselsaurehydrosol einen pH-Wert von 5 bis 10, vorzugsweise 
von 7 bis 9, erreicht. Innerhalb dieses Bereiches halt man 
zweckmafiig um so niedrigere pH-Werte ein, je hoher die Konzen- 
tration der Komponenten und je hoher die Temperatur ist. 

Das erf indungsgemafie Yerfahren sei im fblgenden anhand der 
Pigur, in der eine fiir die Durchfiihrung des erf indungsgemafien 
Yerfahrens geeignete Yorrichtung veranschaulicht ist, naher er- 
l£utert . 

Das auflere, vorzugsweise zylindrische GehSuse 1 ist mit zwei 
auf seiner Lange versetzten Rohrzuleitungen 2 fiir die saure 
LBsung und 3 fiir deii kieselsaurehaltigen Rohstoff yersehen. In 
diesem Gehause ist vorzugsweise koaxial die Mischkammer 4 ange- 
ordnet. Diese ist auf ihrer stromauf warts gelegenen Stirnseite 
5 verschlossen und hat auf ihrem aufleren Umfang einen Bund 6, 
der den Raura zwischen Gehause 1 und der AuBenwand der Mischkammer 
4 zwischen den beiden Rohrzuleitungen 2 und 3 in zwei Ringraum 
7 und 8 aufteilt und dicht voneinander trennt, Selbstverstand- 
iich ist es auch moglich, die beiden Reaktionskomponenten der 
Mischkammer nicht liber die beiden Ringraume, sondern direkt 
zuzuftthren. Aus der ereten Vorkammer 7 stromt die saure LBsung 
durch eine oder auch mehrere, vorzugsweise tangential ange- 
ordnete Bohrungen oder Kanale 9 in die Mischkammer 4 ein. Der 
kieseleaurehaltige Rohstoff gelangt von der Yorkammer 8 durch 
langs der Mischkammer in mehreren Querschnittsebenen ebenfalle 
vorzugsweise tangential angeordnete Bohrungen oder Kanaie 10 
in die Mischkammer 4. Anstelle der in mehreren Querschnitts- 
ebenen angeordneten Bohrungen 10 kann auch ein langs der Misch- 
kammer sich erstreckender tangential er Schlitz fttr die ZufUhrung 
d s kieselsaurehaltigen Rohstoffes vorgesehen sein. Im Palle 
der Anordnung von einzelnen Bohrungen wird der kies lefture- 
haltige Rohstoff graduell und im Palle der Anordnung eines 
Schlitzes langs der gesamten Mischzone ohne Brtliche Unt r- 
brechung kontinui rlich der sauren LBsung beigemischt. 
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Eb ist im Prinzip moglich, unmittelbar hinter der letzten Zu- 
fiihrebene eine Dlise anzuordnen, durch die das gebildete Hydro- 
sol zwecks Tropfenbildung in ein gasfSrmiges Medium, das sich 
in dem Hydrosol nicht merklich lost, z.B„ Luft, zu verspritzen. 
Es hat sich jedoch als zweckmaflig erwiesen, das gebildete Hy- 
drosol vor seiner Verspritzung noch eine Nachmischzone ohn 
weitere Zufuhr des kieeelsaurehaltigen Rohstoffes passier n zu 
lassen. Urn dies zu erreichen, ist in der Mischkammer ein wei- 
teres Gehause, z„B. ein Kunststoff schlauch 11, eingelegt, der 
mit Durchtrittsoffnungen versehen ist, die genau mit den oben 
erwahnten Bohrungen Oder Kanalen 9 und 10 fluchten. Dieser 
Schlauch ragt aus der eigentlichen Mischzone noch urn etwa d r 
LSnge dieser Mischzone aus ihrem stromabwartigen Ende heraus. 
Dadurch vrird eine sekundSre Mischkammer 12 (Nachmischkammer) 
gebildet, in die kein kieselsaurehaltiger Rohstdff eingefilhrt 
wird. Durch die beschriebene Ausf lihrungsf orm wird ein kanten- 
freier Ubergang zwischen der eigentlichen Mischkammer 4 und 
der Nachmischkammer 12 geschaffen und somit die Entstehung von 
Verkrustungen am ttbergang wirksam verhindert. 

Als Diise bzw. Spritzmundstiick zum Verspritzen des gebildeten 
Kieselsaurehydrosols in das gasformige Medium wird zweckmaflig 
ein z.B, flach, oval, nierenfbrmig oder ahnlich ausgebildetes 
Rohrstiick 13 auf das stromabwarts gelegene Ende des Schlauch- 
stiickes auf geechoben, so dafl auch hier ein kantenfreier tJber- 
gang vorliegt. 

Weiterhin hat es sich als vorteilhaft erv/iesen, dem als Nachmisch- 
kammer dienenden Teil des Schlauches an einer oder mehreren 
Stellen einen flachen Stromungsquerschnitt zu erteilen, urn die 
Geschwindigkeitsumfangekomponenten zugunsten der Axialkompo- 
nenten zu reduzieren. 

Die Vorrichtung kann den jeweiligen Gegebenheiten vie z.B. 
Menge, Konzentration und Temperatur der Ausgangsstoffe, ang - 
paflt und auf diese Weise z.B, durch Dimensionierung der Misch- 
kammer durch die Anordnung, Zahl, Form und GrBfle der Offnungen 
ftlr die ZufUhrung der Reaktionskompon nten optimiert werden. 
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Die Mischkammer soil vorteilhaft ein Yerhaltnis von Lange zu 
Durchmesser von 5 bis 20 aufweisen. Die LSnge der Mischkammer 
betragt in der Kegel etwa 50 bis 200mm. 

Die Nachmischkammer, die zweckmalfiig den gleichen Durchmesser 
wie die eigentliche Mischkammer aufweist, wird vorteilhaft so 
dimensioniert, dafl Verweilzeitta von 0,01 bis 0,1 Sekunden ein- 
gehalten werden konnen. In Anbetracht der durchzusetzenden 
Mengen der Reaktionskomponenten bedeutet dies, dafi die lange 
der Nachmischkammer, d.h. der Kammer in der kein kieselsaure- 
haltiger Rohstoff zugefUhrt wird, etwa 100 bis 300 mm betragen 
kann. 

Von ausschlaggebender Bedeutung flir ein gutes Punktionieren 
der Yorrichtung ist,daB innerhalb der Mischkammern und an ihren 
tlbergangen keine Kanten vorliegen, die AnlaS zur Aiisbildung von 
Yerkrustungen geben konnen. 

Das nach dem erf indungsgemaflen Yerfahren erhaltene kugelf ormige 
Kieselsaurehydrogel kann ohne weitere Behandlung in all den 
Fallen weiterverarbeitet werden, bei denen es nicbt auf die 
Erhaltung der Kugelf orm ankommt. So konnen diese kugelf ormigen 
Kieselsaurehydrogele nach den tiblichen Method en zu KieselsSLure- 
aolen o'der zu weitporigem Kieselgel weiterverarbeitet werden. 

Will man dagegen die Hydrogelkugeln zu engporigem, z.B. als 
Trockenmittel geeignetem Kieseleauregel unter Erhaltung der 
Kugelform weiterverarbeiten, so mlissen die Hydrogelkugeln in 
an sich bekannter Weise einer Gelalterung und einem Basenaus- 
tausch vor der Trocknung unterworfen werden, 

Dabei hat sich tlberraschenderweise herausgestellt, dafl man bei 
der Alterung der nach dem erfindungsgemSBen Verfahren herge- 
stellten Hydrogelkugeln nicht auf die Einhaltung der liblicher- 
weise notwendigen tiefen Temperaturen von z.B. 5°C angewfesen 
ist, um bei der anschlieflenden Trocknung kugelf ormig s eng- 
porig s Ki selsauregel mit hoher Pestigkeit und gut n Trocknungs- 
eigenschaften zu erhalten. Die Alterung kann vorteilhaft auch 



209832/0975 



- 8 - 



2103243 



- 8 - O.Z. 27 298 

bei hoheren Teniperatureii z.B. von 15 bis 30°C vorgenommen werden, 
wobei ine Alt rungsdauer in diesem Temperaturbereich von 5 
bis 120 Minuten, vorzugsweiee 5 bis 20 Minuten ausr icht. An- 
schlieBend an die Alterung wird eine Sauerung vorgenommen, d.h. 
das Hydrogel wird mit einer sauren LSsung, z.B. einer verdiinnt n 
Mineralsaure, die auch salzhaltig sein kann, wie z.B. Schwefel- 
saure oder Salpeter saure, behandelt. Die Sauren haben vorteil- 
haft eine Konzentration von mindestens 0,8 Gew.#. Nach oben ist 
der Konzentration keine Grenze gesetzt, £doch wird man aus 
wirtschaftlichen Griinden Konzentrationen unter 25 Gew.jC bevor- 
zugen. Die Sauerungsdauer betragt vorteilhaft 0,5 bis 3 Stunden. 
AnschlieBend an die Sauerung wird das Hydrogel in an sich b - 
kannter Weise, z.B. mit schwach saurem Wasseir ausgewaschen und 
dann bei Teifiperaturen von 100° bis 130°C getrocknet. 

Die geschilderte Arbeitsweise zur Herstellung von kugelfbrmig m, 
engporigem Kieselgel flir die technieche Gastrocknung ist im 
Vergleich zu den bisher bekannt gewordenen Methoden wesentlich 
einfacher. So ergibt die Verklirzung der Alterungszeit ein be- 
achtliche Verkleinerung des betreffenden Anlageteils. Die sonst 
Ublichen Aufwendungen filr eine Klihlung des Hydrogels wahrend 
des Alterung3prozesses kbnnen entfallen. Auflerdem betragt die 
far die Saurebehandlung notwendige Zeit nur 0,5 bis 3 Stund n, 
wogegen bei den in der Literatur beschriebenen Basenaustausch- 
prozessen Behandlungszeiten von mehr als 10 Stunden nicht selten 
sind. Schliefllich laBt sich nach d em Yerfahren der vorlieg nd n 
Erfindung ein mit einer relativ starken Saure behandeltes Hydro- 
gel anschlieflend schneller salzfrei auswaschen. 

Beisplel 1 

Es wird eine in der Figur dargestellte Mischdlise mit folgenden 
Daten benutzt: Der Durchmesser der zylindrischen, aus einem 
Kunststoffschlauch gebildeten Mischkammer betragt 14 mo, di 
Mischraumiange (einschiefllich Nachmischstrecke) 350 mm. Nahe der 
stirns itig verschlossenen Eintrittsseite der Mischkammer ist 
eine tangentiale Einlaufbohrung von 4 mm Durchmesser flir die 
Schwefeleaure angebracht. Es schliessen sich vier weitere 
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Bohrungen mit ebenfalls 4 mm Durchmesser una gleicher Einlauf- 
richtung fiir das Wasserglas an, wobei der Abstand der Bohrungen 
voneinander, in Langsrichtung der Mischkammer gemessen, 30 mm 
betragt. Fur die primare Mischzone ist demnach das Vernal tnis 
von Lange zu Durchmesser etwa gleioh 10. Plir die sich an- 
schliefiende sekundare Mischzone liegt dieses Verbal tnis bei 15. 
Als Spritzmund stuck wird ein flachgedrUcktes, leicbt nier n- 
fSrmig ausgebildetes Rohrstiiclc Uber das Austrittsende des Kunst 
stoffschlaucb.es geschoben. 

Beschickt wird diese Misehvorrichtung mit 325 l/h 33 gewichts- 
prozentiger Schwefelsaure von 20°C nit einem Betriebsdruck von 
ca. 2 atii sowie 1100 l/h Wasserglas (hergestellt aus techni- 
acheni Wasserglas mit 27 Gew.# Si0 2 und 8 Gew.# Na 2 0 durch V r- 
diinnung mit Wasser) mit einem Litergewicht von 1,20 kg/l und 
einer Temperatur von ebenfalls 20°C mit einem Druck von eben- 
falls ca. 2 atti. In der mit dem Kunststoff sehlauch ausgeklei- 
deten Mischkammer wird durch f ortschreitende Neutralisation 
ein unbestandiges Hydrosol mit einem pH zwischen 7 und 8 ge- 
bildet, das bis zur vollstandigen Homogenisierung noch etwa 
0,1 Sekunden in der Nachmischzone verbleibt, bevor es durch 
ein DUsenmund stuck als facherf Brmiger FlUesigkeitsstrahl in die 
Atncsphare gespritzt wird. Der Strahl zerteilt sich wahrend des 
Pluges durch die Luft in einzelne Tropfen, die infolge der Ob r 
flachenspannung weitgehend in eine kugelige Form Ubergehen und 
die noch wahrend lhres Pluges lnnerhalb ca. einer Sekunde zu 
Hydrogelkugeln erstarren. Die Kugeln haben eine glatte Ober- 
flache, sind glasklar, enthalten etwa 17 Gew.# SiOg und hab n 
folgende Kornverteilung: 



>8 mm 

6 - 8 mm 

4- - 6 mm 

<4- mm 



10 Gew.# 
4-5 Gew.# 
34 Gew.# 

11 Gew.# 



Selbstverstandlich kann die Kornverteilung durch Verwendung 
anderer DUsenmund stUcke beliebig variiert werden. 
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Die Hydrogelkugeln werd n in einen Waschtumi aufgefangen, der 
nahezu vollstandig nit Hydrogelkugeln angefUHt ist, und in 
den> aie Kugeln sofort ohne Alterung nit ca. 50 C warnen, 
annoniakalisch gestellten Nasser in einen kontinuierlich t r- 
laufenden Gegenstronprozefl salzfrei gewaschen werd en. 

Die gewaschenen Hydrogelkugeln werd en bei 200 Ms 300°C ge- 
trocknet und anschliefiend genahlen. Das erhaltene pulverf brnig 
weitporige Kieselsauregel hat eine spezlfische Oberflache von 
300 Ms 350 n 2 /g, ein spezifisches Porenvolumen von 0,8 bis 
1,0 cm 5 /g und kann je nach Mablfeinheit fOr die verschiedensten 
Anwendungen eingesetzt werd en. 



Belsplel 2 

In der in Beispiel 1 beschriebenen Miechdtise werden nach den 
erfindungsgenaflen Verfahren aus 32 gewichtsprozentiger Schwefel- 
saure und Wasserglas der Dichte 1,i'8 Hydrogelkugeln nit 15 ^ 
Si0 2 erzeugt, die in neutralen Wasser von 20°C aufgefangen wer- 
den und dort 5 bis 10 Minuten zwecks Alterung verbleiben. An- 
schliefiend wird das kugelf Srmige Hydrogel durch Siebung in ein 
Kornfraktion zwischen 6 und 8 ma sowie in Uber- und Unterkorn 
getrennt. Wahrend der Uber- und Unterkorn gen&B Beispiel 1 zu 
pulverfBrnigen, weitporigen Kieselgel weiterverarbeitet wird, 
wird die Nutzkorafraktion eine Stunde lang nit 5 gewichtspro- 
zentiger Schwefelsaure von Rauntenperatur gesauert und an- 
schliefiend nit schwach schwefelsauren Wasser von pH 2 bei Raun- 
tenperatur salzfrei gewaschen. Nach einer 10- bis 12-stiindig n 
Trocknung bei 100° bis 130°C in einer Wasserdanpfatnosphare und 
einer nachf olgenden Aktivierung bei 250°C erhalt nan ein hart s, 
zu ttber 90 Gew.# aus unversehrten, ganzen Kugeln bestehendes 
Kieselgel nit folgenden Eigenschaften: 



spezlfische Oberflache 

sp zifisches Forenvolunen 

Schilttgewicht 

Giahv rlust (bei 900°C) 

Kornung 



805 n 2 /g 
0,42 cm^/g 
810 g/1 
6,0 + 

94- 1> zwischen 3 und 4 nm 
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Die isotberne Gleichgewichtebeladung t bei 25°C betrfigt bei 
einer relativen Luftf uchte *f von 

X : 20 St 40 96 60 j> 80 <f> 

f : 13,9 # 25,8 # 34,6 £ 38,1 
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PatentansnrUche 

1. Yerfahren zur Herstellung von weitgehend kugelfSrmigen, Kiesel- 
saure enthaltenden Hydrogelen aus durch Umsetzung alkalischer, 
kieBelsaurehaltiger Rohstoffe mit sauren Losungen erhaltenen 
Kieselsaurehydrosolen durch Verspritzen des KieselsSurehydrosols 
in Tropfenform in ein gasfSrmiges Medium und Verfestigung des 
tropfenfSrmigen Hydroeole wShrend des freien Palles zu einem 
kugelfb'rmigen Kieselsaurehydrogel, gegebenenfalls durch an- 
Bchliefiende Alterung, und/oder Basenaustausch und/oder Waschen 
.des kugelfbrmigen Kieselsaurehydrogels, dadurch gekennzeichnet T 
dafl man zwecks Bildung des Kieselsaurehydrosols zunSchst die sauce 
Losung am stromaufwarts gelegenen Ende einer kontinuierlich 
durcastromten Mischzone einfilhrt und den kieselsaurehaltigen 
Rohstoff in atronabwartiger Richtung verteilt der saureh LSsung 
zuf Uhrt . 

2. "Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet. dafl man 
die saure losung und/oder den kieselsaurehaltigen Rohstoff 
tangential in die Mischzone einflihrt. 

3. Verfahren nach AnsprUchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet t dafl 
man bei tangentialer Einfiihrung der sauren LBsung und des kie- 
selsaurehaltigen Rohstoff es beide Komponente im Gleichdrall zu- 
einander einfdhrt. 

4. Verfahren nach AnsprUchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet. dafl mac 
das kugelformige Kieselsaurehydrogel 5 bis 120 Minuten lang in 
wassriger IBsung bei Temperaturen von 15 bis 30°C altert, das 
gealterte Hydrogel 30 bis 180 Minuten lang nit einer sauren 
IBsung behandelt und dann in an sich bekannter Weise auswascht. 

5. Vorrichtung zur DurchfUhrung des Verfahrens nach AnsprUchen 

1 bis 3, gekennzeichnet durch eine vorzugsweise durch ein zylin- 
drisches Rohr gebildete Mischkammer mit auf ihrer ISnge versetzten 
Einlaufbffnungen fUr di saure LBeung und d n kieselsaurehaltigen 
Rohstoff, di an ihrem stromaufwartigen Ende stirnseitig ver- 
schloseen ist und deren stromabwartiges Ende in ein m DUsen- 
mund8tUck endet. 
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6. Torrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet« dafl die 
Einlauf bffnungen in die Mischkammer tangential angeordnet sind. 

7. Torrichtung nach Ansprttchen 5 und 6 t dadurch gekennzeich.net ♦ dafl 
die Mischkamiper id it einem Kunststoff schlauch ausgekleidet ist, 
der genau mit den Einlauf of fnungen in die Mischkaxmner fluchtend 
Durchtritte aufweist und der in stromabwartiger Richtung aus der 
Mischkanraier herausragt, bevor er in das Dtisenmundstttck lib rg ht. 

8. Torrichtung nach AnsprUchen 5 bis 7, gekennzeichnet durch 

urn das zylindrische Rohr angeordnete und durch einen Bund dicht 
voneinander abgetrennte RingrSxuse, die nit je einer Zufiihrungs- 
leitung fttr die saure LSsung und den kieselsaurehaltigen Rob- 
stof f versehen sind • 

9. Torrichtung nach Anspriichen 5 bis 8, . dadurch gekennzeiohn t« 
dafl die Einlauf Bffnung fiir den kieselsaurehaltigen Rohstoff 
ein in Langsrichtung der Mischkammer verlauf ender, tangential 
einmiindender Schlitz ist. 



Bad is che Anilin- 4 Soda-Fabrik 
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